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Beschrefbung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herste!- 
lung von Pigmenten der Anthanthronrelhe mtt wert- 
vollen Bgenschaften auf wirtschaftlichem Weg, 5 
ausgehend von den Rohpigmenten. 

HaJogenierte Anihanthrone haben als KQpen- 
farbstoffe in der Texlil®rberei groBe tectinische 
Bedeutung eilangt Als tschnlsch wichtiges Pig- 
ment mit ausgezeichneten Echtherten hat sich das io 
4.10-Dibromanthanthron bewahrt 

Die Herstellung des entsprechenden grot)krl- 
stallinen Rohpigments 1st In RAJ 1313 Vol ll/l 
beschreiban. Zur OberfOhrung In die PIgmentform 
sind verschiedene Vertahren bekannt geworden. In 16 
der V^PS 254^^ wt6 die FeinvertBilung von 
Pigmenten durch Smliiiting der Hohpiginaitid, bei- 
spielsweise des Dibromanthanthrons, inft konzeih , 
trterter Schv»«feis&»^i»6Chrieben. wet^^ sIch - 
etne Betendtang rrat Cety lliii iieihyfai i u iiuiiiumbno- 20 
mfd-anschReKtiie so erhatenen Pigmente besit- 
zen nur mSflige Farbstarke und unbefriedigendes 
rheologlsches Verhalten. Unter unbefriedigendem 
-rheologischen~Verhalten^tet„hiereLniedriger.J3lanz, 
Starke Flockung, hohe ViskosHSt und geringe Dis- 2S 
pergierstabilftat zu verstehen. Die groBen Mengen 
anfallender verdUnnter Sauren fQhren auflerdem zu y 
hoher Abwasserbelastung. In der GB-PS 719072 
wint die FeinvertBilung des Dfbromanthanthrons 
durch Suspension in einer Mischung aus Bsen(ll)- 30 
chlorid/Aihyienchlorid und anschfieflende Hydroly- 
se beschriet)en. Die so erhaltenen Pigmente sind 
relativ deckend und farbschwach und genOgen 
nicht den Anforderungen des Marktes hinsichtllch 
ihres rheologischen Verhaltens. Femer bedingt das 35 
Arbetten mrt Afhylenchlorid einen hoheg/fcechni- 
schen Aufwand. In der EP-PS 00^182 wind eJn 
Verlahren beschrleben, bel dem die Felnvertettung 
des Dibromanthanthrons durch Behandlung, noit 
PhosphorsSure und anschDeBende Hydrolyse er- 40 
folgt der sich bekannte Finishvarianten anschlieflen 
kSnnten. Die nach diesem Verfahren hergesteWten 
Pigmente besitzen nur geringe Fart)starke und 
nicht befriedigendes rheologisches Verbaiten. Au- 
Berdem fallen groBe Mengen verdOnnter Sauren 45 

an. l/ 

In der US-PS 2032458 wird die OxydalJon der 
gelosten Leukovert)indungen von Kupenfarbstoffen 
mit nrtrobenzoteulfonsauren Salzen beschrieben; 
das 4.10-Dibromanthanthron wird jedoch nicht er- so 
wahnt Da nach diesem Verfahren anspruchsgemaB 
die Oxydatfon mIt der gelosten Leukoverblndung 
durchgefOhrt werden muB - dies wQrde im Falle 
des 4,10-Dibromanthanthrons eine wirtschaflfich 
unvertretbar hohe VerdGnnung bedeuten - ist auch ss 
dieses Verfahren nicht wirtschaftlich. Bel alien ge- • 
nannten bekannten Verfahren faflwi die 
Dibromai lU l an thron-Pigmente zwar feinverteitt an. 



twlden jedoch nadeifSrmige Kristallchen oder ge-. 
hen bei. der Bnwirkung von orgamscbsn LSsungs- 
mWeln In Nadelform Qber. sel es t>eim Rnish oder 
be! der Dispergierung im Lack. Das Vorfiegen in 
Nadelform bzw. die Neigung In Nadelform zu krh 
staili^ren 1st als Ursachefllr das:scbIedTt© rheolo- 
gische Vertiafteo anzusehen; Es bestand deshalb 
ein BedOrfnis das 4,10-Dibromanthanthron und die 
anderen Anthanfhrone der nachstehend genannten 
allgemeinen Fbrmel In efne derartlge felnvertellte 
Fonn zu bringen, die seibsX nicht nadelfonmig ist 
und auch in Kontakt mit organlschen Losungsmit- 
tetn keine Nadein biidet 

Es wurde nun gefunden, dafi man Anthanthro- 
ne der allgemeinen Formal 
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in welcher Ri und H2 Chlor-, BnDm- oder lodatome 
Oder AIkoxy-Ci-C4-gruppen bedeuten, mlt wertvol- 
len Bgenschaften auf wirtschaftlichem Weg her- 
stellen kann, indem man die Anthanthrone der ge- 
nannten allgemeinen Fbnnel In Form des Rohpig- 
ments zun^chst In wSBrig-alkalischem Medium bei 
elnem pH-Wert > 10 In die Leukoform OberfDhrt 
diese durch Zugabe anorganischer oder organi- 
scfoer Sauren abscheidet die waBrige Suspenston 
der Leukoform zu den Anthanthronen reaxycfiert 
und die so erhaltenen felntelllgen PrSplSn^ente der. 
genannten Formal elnem LosungsmlttBlfinlsh unter- 
wirft 

Im Zuge einer AusfQhrungsfonm dieses Verfah- 
rens art>eitet man wie folgt Man tragt t)ei 0 - 
80 * C, vorzugsweise 1 5 - 30* C, das Rohpigment In 
die 8 bis 50-fache, vorzugsvreise 10 bis 30-fache 
Menge Wasser ein, gibt die zur VerkQpung notweo- 
dige Menge konzentrierfcer Natronlauge und Natrl- 
umdithionit zu bis am Ende ein pH 11.5 erreicht ist. 
Danach rOhrt man 1 bis 6 Stunden, vorzugsweise 1 
bis 3 Stunden, nach. Nach voUstSndiger VerkQpung 
wird durch Zugabe von orgaraschen oder anorganl- 
schen Sauren bel pH 7 - 11,5. die unlosliche 
reduzlerte Form des entsprechenden Anthanthrons 
abgeschieden, die danach vorzugsweise bel pH 7 - 
11^ durch Oxydatfon mit Oxydattonsmitteln. wie 
beispielswelse Wasserstoffperoxyd, Uift oder alkali- 
scher Hypochloritlosung in das feinteilige Prapig- 
ment OberfOhrt wird. Nach der Rltration wird das 
feinteilige Prapigment elnem Losungsmlttetfinlsh 
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zugefOhrt. Im AnschluB an die LGsungsmlttelbe- 
handlung (Finish) wird das Pigment auf ubiiche 
Weise isoliert 

Bne bevorzugte ArbeHsweise besiteht darin, 
daB man nach der Reoxydation nicht zwlscheniso- 
Oert, sondem das Losungsmrttel dem angefallenen 
reoxydierten Anthanthron zugibt und anschliefiend 
die L5sungsmrttelbehandlung durchfDhrt Zur Ver- 
besserung der coloristischen Bgenschaften konnen 
vor der VericOpung, vor der Oxydation und vor der 
LosungsmittBlbehandlung bzw. nach der Lfisungs- 
mlttelbehandlung oberflachenaktive Verbindungen 
zugesetzt werden. 

Zur Herstellung des waarig-alkalischen Me- 
diums, in weichem die Anthanthrone zunichst in 
die Leukoform Qberfuhrt werden. verwendet man 
wSBrige LSsungen von Alkalimetallhydroxiden, vor- 
rugsweise Natron- und Kalilauge. Als Reduktions- 
mitte! selbst wird zweckmafligenweise Nalriumdit- 
hionit eingesetzt 

Als Sauren zum Abscheiden der Leukoform 
kommen sowohl anorganische a!s auch organische 
SSuren. wie beispielsweise Phosphorsaure, Schwe- 
felsSure, SabsSure. Ameis ensaure, Essi gsSure. 
Propionsfiure und TrichtoressigsSure ifTFrage. 

Als LSsungsmlttel fOr den Finish kommen bei- 
spielsweise folgende in Frage: 
Alkanole(Ci-C4), wie M ethanol , Athanol. Propanol, 
n- Oder i-Butanol, DialkylCT^-ketone, wie z.B. Dl- 
methylketon, Diathylketon, Methyl-Sthylketon. Gly- 
kolether, wie z.B. der Monomethyh oder MonSthy- 
lether des Qlykols, aromatische Kohlenwasserslof- 
fe. wie z,B. Toluol, Xylole oder Athylbenzd, aroma- 
tische Chlorkohlenwasserstoffe. wie z.B. Chlort>en- 
zoi. o-Dichtarbenzol, U,4-Trichlort)en2oI oder 
Brombenzol. aromatische Nitrovert^indungen, wie 
Z.B. Nltrobenzol oder Nitrophenol. aliphatische Car- 
bonsaureamlde. wie z.B. Formamid oder Dimethyl- 
formamid. cyclische Carbonsaureai rude^ w te z.B. 
N-Methylpyrrolidon, CarbonsaureCi -Ca-alkylCT^ 
CTester. wie 2.B, Ameisensaurebutylester, Esslg- 
saureSthylester o der Pro pionsaurepropylester. oder 
Benzoesaure-alkylCrCJ"ester. wie beispielsweise 
Benzoesau reathylester. 

Durch die Wahl des lijsungsmittels, des pH- 
Wertes, der Temperatur, der Z&i und der obeflS- 
chenaktiven Vert)indung beim Finish lessen sich 
Transparenz und Deckmhigkelt der Pigmente in 
weiten Grenzen steuem. Das erfindungsgemaBe 
Verfahren ist von besonderer Bedeutung fur das 
4,10-Dibromanthanthron, ist aber auch auf die an- 
d'eren Verbindungen der Anthanthronreihe der ge- 
nannten allgemeinen Forme! anwendbar. Die nach 
dem erfindungsgemaflen Verfahren erhaltenen Pig- 
mente zeichnen sich durch hohe Farbstarke. reinen 
Farbton, hohen Glanz der LacWerungen. niedrige 
Viskosrtat der Lacke, einwandfreies Rockungs- und 
Dispergierverhalten sowte sehr gute Wetterechtheit, 



insbesondere sehr gute Glanzhattung bei Bewrtte- 
rung aus. 

Beispiei 1^ 

5 

Man legt 1000 ml Wasser vor und gibt dazu 60 
g NatriumdithlonH und 1 g eines handelspblichen 
Dispergiermittels auf Basis '^f^^^^^^)^^'' 
WbtSS^bL In die hierbei erhaltene LOsung trSgt 

,0 Ir^cia^n 40 g 4.10-Dibromanttianthron In Form 
des Rohpigments bei 20 - 25*C ein und tropft 
anschlieBend 80 g Natronlauge 33 %lg zu, wobei 
sich ein pH-Wert von 12,7 einstellt Anschlieflend 
rtJhrt man 1 Stunde bei 20 - 25* C nach und IfiBt 

16 dann In 15 Minuten 24,3 g Bsesslg zutropfen. bis 
sich ein pH-Wert von 10 - 1 1 einstellt Danach rOhrt 
man 1 Stunde bef 20 - 25* C nach und IfiBt dann 
bei pH 10 - 11 gleichzehig 120 g Perhydrol 35 %lg 
und 32 g Natronlauge 33 %lg zutropfen. Nach 

20 beendetem Zusatz rOhrt man 15 Stunden be! 20 - 
25* C nach. saugt ab und wascht neutral. 

Der so erhaftene Preflkuchen wird mit einer 
Losung aus 183 ml Wasser und 6 g Natronlauge 
33 %lg angerOhrt. Nach Zugabe von 40 g Nitro- 
— benzohwlnj-3-Stunden zum-Sieden-erhitzt,-danach. 
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das NHrobenzol mit Wasserdampf abdestilliert und 
das Pigment abgesaugt r>eutral gewaschen und 
bei 80* C getrocknet Man emait 39^ g Pigment 
(4,10-Dlbromanthanthron), das hervorragend zum 
Farben von Lacken und plastischen Massen geeig- 
net ist. 

Beispiei 2 

Man legt 1000 ml Wasser vor und gibt dazu 60 
g Natriumdithionit. In die hierbei erhaHene Losung 
trSgt man 40 g 4.10-Dibromanthanthron in Form 
des Rohpigments ein und tropft anschlle/Jend bei 
20 • 25* C 80 g Natronlauge 33 %ig zu, wobei sich 
ein pH-Wert von 123 einstellt Anschlieflend rOhrt 
man 1 Stunde bei 20 - 25* C nach und laBt dann in 
15 Minuten 20.8 g PhosphorsSure 88 %ig zutrop- 
fen. bis sich ein Wert von pH 10 -11 einstellt 
Dann rOhrt man 1 Stunde bei 20 - 25* C nach und 
lam anschlieflend bei pH 10 - 11 gieichzeitig 90 g 
Pettiydrol 35 %ig und 45,4 g Natronlauge 33 %ig 
zutropfen. Nach beendetem Zusatz rOhrt man 15 
Stunden bei 20 - 25' C nach. saugt dann ab und 
wSscht den Niederschlag neutral. 

Den feuchten Preflkuchen ruhrt man mit einer 
LSsung aus 215 ml Wasser und 8,6 g Natronlauge 
33 %ig an, gibt 40 g Nitrobenzol zu und erhitzt 3 
Stunden zum Sieden. Anschlieflend wirel das Nitro- 
benzol mit Wasserdampf abdestilliert und das Pig- 
ment neutral gewaschen und bei 80* C getrockent 
Man ertiaJt 383 g Pigment (4.10-Dibromanthan- 
thron). das hervon'agend zum Fartjen von Lacken 
und plastischen Massen geelgnet ist 
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Beispiel 3 

Man legt 1000 ml Wasser vor und glbt dazu 60 

9 Natrlumdithionit und 1 g ernes JjandelsOblichen 
DIspergiennjttets auf Basis '^^^^W^M 
^^^^^trPdie so erhattene Losung trigt man 
dann 40 g 4,10-Dibromanthanthron in Form des 
Rohptgments eln und troptt anschlleaend bel 20 - 
25* C 80 g Natronlauge 33 %ig zu, wobel sich ein 
pH-Wert von 1^,4 einstellt AnschlieBend ruhrt man 
1 Stunde bei 20 - 25* C nach und lam dann in 15 
Minuten 21.6 g Phosphorsaur© 89 %ig zutropfen, 
bis sich ein pH-Wert von 10 - 11 einstollL Darm 
rOhrt man 1 Stunde bei 20 - 25* C nach. leitBt 
anschfieBend 15 StunderrLufLei6 und Ia0t b« pH 

10 - 11 gleichzeitig 42,5 g Natronlauge 33 %ig 
zutropfen. AnsdilieiSend wird der Nioderschlag ab- 
gesaugt und neutral gewaschen. 

Der erttaJtene feuchte Prefilcuchen wind dann 
mit einer L6sung aus 195 ml Wasser und 5^ g 
Natronlauge 33 %ig angerOhrt. Nach Zugabe von 
40 g Nitrobenzol wind 3 Stunden zum Sieden er- 
hltzt und danach das Nitrobenzol mit Wasserdampf 
aMRStiniart und das Pigment ab gesau g t, neutral 
gewaschen und bei 80 'C getrocknet Man atialt 
39r3 g Pigment (4,ia,Dibromanthanthron), das sich 
hervonagend zum F§rben von Lacken und plasti- 
schen Massen eignet 

Beispiel 4 

Man legt 1000 ml Wasser vor und glbt dazu 60 
g Natriumdithionit und 1 g eines handelsublichen, 
Dispergiennittels auf Basis AKylphenolpolyiglylcoia-.- 
!:^rsulfit In die hierbei erhaltene Losung tragt 
man ' 40 g 4,10-Dibromanthanthron in Form des 
Rohpigments ein. tropft anschlleflend bei 20 - 
25* C 80 g Natronlauge 33 %ig zu, bis sich ein pH- 
Wert von 12,9 einstellt Danach rOhut man 1 Stunde 
bei 20 - 25* C nach und laBt dann in 15 Minuten 
23.3 g Bsessig zutropfen bis sich eln pH-Wert von 
10-11 einstellt Danach rOhrt man 1 Stunde bei 20 
- 25* C nach und la0t dann bei pH 10 - 11 gleich- 
zertig 120 g Perhydrol 35 %ig und 32 g Natronlau- 
ge 33 %ig zutropfen. Nach beendetem Zusatz rOhrt 
man 15 Stunden bel 20 - 25* C nach, saugt den 
Niederschlag ab und wSscht neutral. 

Der PreBkuchen wird mit 200 g Isobutanol 85 
% gerOhrt und 3 Stunden zum Sieden erhitzt Nach 
Zugabe von 200 ml Wasser wird das Isobutanol bis 
lOO'C am Obergang abdestilliert und der Nieder- 
schlag abgesaugt, mil Wasser gewaschen und bei 
80* C getrocknet Man ertiaft 39,6 g Pigment (4,10- 
Dibromanthanthron), das transparenter und farth 
starker ist als das nach Beispiel 1 ertialtene Pig- 
ment und das hervon-agend zum Farben von Lak- 
ken und plastischen Massen geeignet ist 



Beispiel 5 

Man legt 500 ml Wasser vor und glbt dazu 30 
g Natriumdithionit und 1 g eines handelsOblichepi 
D^^rgiermittels auf Basis ^§^g^S^iyS|>Hkpl§^; 
iS^^ifeJ^Sh. die so erhattene LSsung tragt man 20 
g^,10-Dichk)ranthanthron in Fomfi des Rohpig-' 
merits ein und tropft bei 20 - 25* C 40 g Natronlau- 
ge 33 %tg zu bis sich ein pH-Wert von 12,3. 

to einstellt AnschlieBend rUhrt man 2 Stunden bei 20 
- 25* C nach und laCt dann in 15 Minuten 18,6 g 
Bsessig zutropfen, bis sich ein pH-Wert von 10 - 
11 einstellt Danach rOhrt man 1 Stmde bei 20 - 
25* C nach und laBt bet pH 10 - 11 glelchzeitig 60 

T5 g Perhydrol 35 %ig und 16 g Natronlauge 33 %ig 
zutropfen. Nach beendetem Zusatz rOhrt man 15 
Stunden bei 20 - 25* C nach, saugt ab und wascht 
neutral. 

Der Pre/Skuchen wird mit einer Losung aus 
20 137,6 ml Wasser und 6 g Natronlauge 33 %tg 
angerOhrt mit 40 g Nitrobenzol versetzt und 3 
Stunden zum Sieden erhitzt Dann wird das Nitro- 
benzol mit Wasserdampf abdestilliert. abgesaugt 
neutral gewaschen und bei 80 *C getrocknet Man 
ertialt IBfi g Pigment (4710^Dicfiloi3ntfiSTtfifoh). 
das hervorragend zum Farben von Lacken und 
plastischen Massen geeignet ist 

Beispiel 6 

30 

Man legt 500 ml Wasser vor und gibt dazu 30 
g Natriumdithionit und 1 g eines handelsQblichen 
Dispergiennittels auf Basis Allqi/iphehoipolygtykola- 
thS^utfat In die hierbei erhaltene Losung tragt 

35 man dann 40 g 4.10-Dlbromanthanthron in Form 
des Rohpigments ein und tropft anschiieBend bei 
20 - 25* C 80 g Natronlauge 33 %ig zu und setzt 
dann noch 20 g Natriumdittiionit zu, bis sich ein 
pH-Wert von 12,3 einstellt AnschlieBend rChrt man 

40 3 Stunden bei 20 - 25* C nach, tropft 19.4 g 
Phosphorsfiure 89 %ig zu, bis sich ein pH-Wert 
von 10-11 einstellt und rilhrt bei 20 - 25* C nach. 

Danach tropft man 31,5 g Perhydrol 35 %ig zu. 
rOhrt 15 Stunden bei 20 - 25* C nach und tropft 5 g 

45 PhosphoTsaure 89 %ig zu bis sich ein pH-Wert von 
e einstellt AnschlieBend gibt man 40 g Nitrobenzol 
zu, ertitet 3 Stunden zum Sieden, destilliert dann 
das Nitrobenzol mil Wasserdampf ab, saugt den 
Niederschtag ab, wSscht neutral, trocknet b& 

50 80* C. Man erhStt 39,4 g Pigment (4.10-Dibroman- 
thanthron), das hervon-agend zum Rirben von Lak- 
ken und plastischen Massen geeignet ist 

Beispiel 7 

56 

Man legt 560 ml Wasser vor und glbt dazu 
33,75 g Natriumdithionit und 0,6 g eines handels- 
Oblichen Dispergiermittels auf Basis AJkyJphenolpo- 
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•IxgJykolithereulfat' In die so erhattene Losung tragt 
"rnan"22.5 g 4,10-Dijodanthanthron in Form des 
Rohpigments ein und tropft bel 20 - 25'C 45 g 
Natronlauge 33 %lg 2U, wobei sich ein pH-Wert 
von 12,7 einstellt Dann rOhrt man 3 Stunden ba 5 
20 - 25" C nach und tropft anschlieBend in 15 
Minuten 14,5 g Bsessig zu, bis sich ein pH-Wert 
von 10 - 11 einstellt Danach rOhrt man 1 Stunde 
bei 20 - 25* C nach und tropft be) pH 10 - 11 
gleichzeitig 50.6 g Perhydrol 35 %ig und 27^ g 70 
Natronlauge 33 %ig zu. Nach erfolgter Zugabe 
rQhrt man 15 Stunden bei 20 - 25' C nach. saugt 
den Niederschlag ab und wascht neutral. 

Dann rOhrt man den PreBloichen mit einer Lo- 
sung aus 105^ ml Wasser und 1.6 g wasserfreiem is 
Natriumcarbonat an und gibt 22^ g Nltrobenzol zu 
und erhitzt 3 Stunden zum Sleden. Schlieailch wird 
das Nltrobenzol mIt Wasserdampf abdestilliert. ab- 
gesaugt, neutral gewaschen und bei 80 ' C getrock- 
net Man erhStt 21,6 g Pigment (4.10-Dljodanthan- 20 
thron), das hervonragend zum Fart>en von Lacken 
und plastischen Massen geeignet ist 

Beispiel 8 

L . 25- 

Man leg! 345 ml Wasser vor und gIbt dazu 
20,7 g Natriumdithlonit und 0,4 g eines handelsQb- 
lichen Dispergiermittels auf Basis AijylpbenolpolYrj 
^glj^laffio^jIfatSn die so erhaltene IbsdnQ t^gt 
maiT3,8 g 4.10-Diathoxyanthanthron in^Form des 30 
Rohpigments ein und tropft bei 20 - 25* C 27,6 g 
Natronlauge 33 %lg zu. wobei ^ ein pH-Wert 
von 12,7 einstellt Danach rOhrt man 3 Stunden bei 
20 - 25 *C nach und tropft anschliefiend in 15 
Minuten 8,0 g Bsessig zu, bis sich ein pH-Wert 35 
von 10-11 eingestellt Danach rOhrt man 1 Stunde 
be! 20 - 25' C nach, tropft bei pH 10 - 11 gleichzei- 
tig 31,0 g Perhydrol 35 %ig und 11,9 g Natronlau- 
ge 33 %lg zu und rOhrt 15 Stunden bei 20 - 25 C 
nach. Danach saugt man den Niederschlag ab und 40 
wSscht neutral. 

Der PreBkuchen wird mil einer Losung aus 
105,5 ml Wasser und 1,4 g wasserfreiem Natrium- 
carbonat angerfjhrt mit 133 g Nitrobenzol versetzt 
und 3 Stunden zum Sieden erhttzt SchliefiBch wird • 45 
das Nitrobenzol mit Wasserdampf abdestilliert, ab- 
gesaugt, neutral gewaschen und bei 80* C getrock- 
net Man erhalt 13,6 g Pigment (4,10-Dialhoxyan- 
thanthron). das hervorragend zum Rirben von Lak- 
ken und plastischen Massen geeignet IsL so 

Patentansprliche 

1. Verfahren zur Herstellung von Pigmenten der 
Anthanthronreihe der allgemeinen Formel ss 
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In welcher Ri und Ra Chlor-, Brom- oder loda- 
tome Oder AlkoxyCi-C+gruppen bedeutsn. da- 
durch gekennzachnet daB man die Anthsj)- 
throne der genannten allgemeinen Formel in 
Form des Rohpigments zunSchst in wSBrig- 
alkalischem Medium bei einem pH-Wert > 10 
In die Leukoform UberfOhrt, diese durch Zuga- 
be anorganischer oder organischer Sfiuren ab- 
scheidet die waCrige Suspenston der Leuko- 
form zu den Anthanthronwi reoxydiert und die 
so erhaltenen feintelligen Prapigmente der ge- 
nannten Formel einem LSsungsmittelfinish un- 
ierwirit 

,2. — ^verfahren~nach~Anspruch_l,-dadurch_geken(VL_ 
zeichnet, dal3 man die Reduktion in waflrig- 
alkalischem Medium mittels Natriumdithionft, 
die Abscheidung der Leukoform durch Zugabe 
von Salzsfiure. Schwefelsfiiure, PhosphorsMure, 
AmeisensSure, EssigsSure, PropionsSure oder 
Trichloressigsaure b^ pH 7 bis 11,5 und die 
Reoxidalion zum f^nteiligen PrMpigment mit- 
tels Wasserstoffperoxyd. Wasserstoffperoxyd- 
Addukten, Luft. alkallscher Hypochloritlosung 
Oder m-nftrobenzolsulfonsaurem Natrim durch- 
fQhrt. 

3, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zelchnet, da0 man zwischen Reoxydation zum 
feinteiligen Prapigment und dem sich daran 
anschfie/Jenden Li5sungsmfttelfinish nicht zwi- 
schenisoliert, sondem das LQsungsmittel zum 
angefallenen reoxydierten Anthanthron zuglbt 
und die LSsungsmltlelbehandlung (Finish) vor- 
nimmt 

4. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Losungs mfttel f Or den 
Finish Alkanole(Ci-C4) DialkylCi-Cs ketone. 
Qiykolather. aromatische Kohlenwasserstoffe, 
aromatische Chtorkohlenwasserstoffe. aromati- 
sche Nitroverbindungen. aliphatische o der cy- 
cfische CartwnsSureamide, Cartx)nsaureCi-C3- 
alkylCi-C4 ester oder Benzoesaure-alkylCi - 
Chester verwendet 
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1. A prcx:ess for the preparation of pigments of 
the antharrthrone series of the general formula 



Procede pour preparer des pigments de la 
sSrie de ranthraqulnone, r^pondant k la formu- 
le g§n6rale : 




In which Ri and Ra denote chlorine, bromine 
or iodine atoms or Ci-C*-alkoxy groups, which 
comprises first converting the anthanthrones of 
the general formula mentioned, In the form of 
the crude pigment, In an aqueous alkaline me- 
dium and at a pH >10, into the leuco-form, 
precipitating the latter by adding inorganic or 
organic adds, reoxidizing the aqueous suspen- 
sion of the leuco-fonn to give the anthanth- 
rones~and_subjecting_the_reisultingJne!y_jS^ 



vided pre-pigments of the fonnula meofioned 
to a solvent finish. 

2. The process as ddmed in claim 1, wherein the 
reduction is canied out in an aqueous alkaRne 
medium by means of sodium drfhionite, the 
predpitadon of the leuco-form is carried oiit by 
adding hydrochloric add. sulfuric add, phos- 
phoric add, formic add, acetic add, propionic 
add or trichloroacetic add at pH 7 to 11.5, and 
the reoxidation to give the finely divided pre- 
pigment is canied out by means of hydrogen 
peroxide, hydrogen peroxide adducts. air, al- 
kaline hypochlorite solution or sodium m- 
nrtrobenzenesuKionate. 

3. The process as daimed in claim 1, wherein 
intennediale Isolation is not canied out be- 
tween the reoxidation to give the finely divided 
pre-pigment and the subsequent solvent finish, 
but the sohrent is added to the reoxidized 
anthanthrone obtained, and the solvent treat- 
ment (finish) is carried out 

4. The process as claimed in claim 1. wherein the 
solvents used for the finish are (Ci-C+)-aK 
kanols. Ct-Cs-dialkyI ketones, glycol ethers, 
aromatic hydrocarirons, aromatic chlorinated 
hydrocarijons, aromatic nrtro compounds, al- 
iphatic or cydic cartwxamWes, Ci-C4.-aIkyl Ci- 
C3-cart)oxylalBS or Ci-C*-aIkyl benzoates. 

Revendlcatlons 



10 



IS 



20 




{dar\s laquelle Ri et R2 repr§sentent chacun 
des atomes de chlore. de brome ou d'iode ou 
des groupes alcoxy en Ci a C+), proc^d^ 
caracteris^ en ce qu'on transforme les anthra- 
quinones ripondant a la fonmule g6n§rate d- 
tee, sous forme du pigment brut tout d'abord 
dans un milieu alcalm aqueux k un pH sup§- 
rieur & 10 en la forme du leuco-ddrlv6 con-es- 
pondant, on separe ce leuco-derive, par a<fcj»- 



25 tion d*addes min^raux ou organiques, on 
r^oxyde la suspension equeuse de la Icrme 
leuco-d§riv§e pour obtenir les anthraquinones 
et Ton soumet les pr§plgments en fines parti- 
cules alnsi obtenus , qui repondent k la fonmu- 

30 ie piBdtge. h un traHement de finifion par du 
soivant 

2. Procede selon la revendication 1, caracterisi 
en ce qu'on conduit la reduction dans un mi- 

35 lieu alcaiin aqueux, a Taide de dithionite de 

sodium, on effectue la separation de la forme 
de leuco-ddriv^ par addition d'adde chloriiydri- 
que, d'adde sulfurique, d'adde phosphorique, 
d'acide formique. d'adde acetique, d'adde 

40 propionique ou d'adde trichloracetique, a pH 7 

k 11.5 et Pon effectue la r§oxydation pour 
obtenir un pf4-pigment en fines particules en 
utilisant du peroxyde d'hydrogfene, des pro- 
duits d' addition du peroxyde d'hydrogene, de 

45 I'air, une solution alcaline d'hypochlorite ou du 
m-nltrobenz6ne-sulfonate de sodium. 

3. Procede selon la revendication 1. caractinse 
en ce que, entre la r§oxydation donnant du 

50 pre-pigment en fines particules et le traitement 

de finition a I'aide d'un soivant qui suit, on 
n'effectue pas d'isolement intermediaire mais 
Ton ajoute le soh^ant a I'anthraquinone r6oxy- 
dee pr§dpH§e et Ton effectue le traitement (de 

55 finition) par du soh/ant 

4. Procede selon la revendication 1, caracteris^ 
en ce qu'on utilise, comma soivant pour la 
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finition des alcools (en Ci a C*), des dialkylc^ 
tones dont chaque groups alkyi© est en Ci k 
Ca, des oxydes de glycols, des hydrocarbures 
aromatiques, des hydrocarbures aromatiques 
chlor^s, des composes nrtres aromatiques, des 6 

amides d'acides carboxyliques afiphatiques ou CTJ 
cycliques, des esters alkyliques (en Ci k C^) *. • 

d'acides carboxyliques (en Ci - ^ d) ou un v/J 
benzoate d'alkyle en Ci ^ C^. 
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